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Texfahxen sur kontinuiexli alien Herstellung von Dicaxbonsauxen 
und Dicaxbonaaareanhydriden 

Die voxliegende Erf indung betxlfft ein vexbeBaextea "Yexfahxen . 
zux kontinuiexliciLen Hexsteliung von Dicaxbona&uxen und Dica^- 
bonsSuxeanhydrl den, inebeaondere von Hi thai a aure- und Malein- 
aattxeanhydxid duxch Orydation von aroma tie Chen Kofalenwaaaax?- 
atotfen, inabe.sondexa von Benzol bzw. o-2ylol odex JTaphtlialin, 
mit Sauaxatoff odex Sauexstoff enthaltenden Gaaen an Yanadln- 
pentoxid enthaltenden. Fe8tbettkatalysatoxen. bai 350 b±a 50Q °C 
in der "{raapliaas; 

• 

lieaee Yexfahxen, eoweit as nlcht die hiex beachxiebene and ban- 
ana pxuchte Te^beBaerttng betxi±ft : ,,.i&t allgeaein bekannt and 
wixd in sahlreichen, aeist duxch den Katalyaator bedingten Va- 
iriatrfceri grofltecliniacli auagefiifcxt. . 

Jill dieaen Yaxfahxenaweisen 1st gemeinaam, daS .ein Sejoieeh aua 
Loft als tfauexstoff enthaltendem Gaa and dem &u oxydiexenden 
Kohlenw&eexatofS duxch eine YielBehl in einem Baaktox angeoxd- 
netex Bohxe. gelaitet wixd,: in welchen Bich dex feat angeoxdnete 
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Katalyaator befindet. Dig AuBenvand day Eohre ward *it±ela\ 
eines ateBmendeu Warmeauatauflcbmediuaa mela^ aine; Salaschme.1- 
Z8 - auf der dem . Jeweiligan System entsprechenden Eeakti ona tem- 
pera tur gehalten. . 

Dieses Verfahren hat in all aeinen Auafflhrungsf ormen dan Hach- 
teil, da8 aich atBrende Habenprodukte hilden, welche aich yon 
den gewttna'cliten TarfahranflpxpduktBn nor achwer abtrennen lassen, 
Diese Nabenprodukte * insj5e.aonde.re Aldehyde Oder apesieiUL Ehthali-d 
bei der Ehthal g&ui^nfay dridhere tel.] nng i beeintr^htigen die . 
QualitSt der ; aaup.tp3TQd,ukte achon in sehr . gaxinger . Konsentn-tloiu* 

Das Problem, die Entstehung der JTebenprodplrte au verhindern oder 
ihre Bildung zumindeat weitgefcejid aurtotaudrangen, kormte bis- 
her noch nicht befriedigend gelost werden* Suhrt man die Gesamt- 
reaktion unter schMrfaren Bedingungen aua - etva bei hoheren 
Temperature^, mit wirkaameren Katalysatoren und/oder bei .l&ngi3re.n 
Verweilseiten - vexmindert aioh zwar erwaxtungsgem&B die. Mftaga- ■ 
der ITebenprodukte^ jeioch einfct auch di$ AxmY^utB.mm^WB^j^tTO^-^ 
dukt , sa. dafl der Hachteil hierbei inageaamt noch grSBex wLtj&., 

Bekann±lieh^entateht tm. erat,ent Brittel der KartflOyBatorBC^^%:;;. 
naoh Bintritt des t-Kchlenwam^ 

Tempera tur,. die -^ala hot spot beaeichnet wird. Bern 1st. ba&tretet x u- 
die Temperatur der Salzschmelze awischen etwa 390 nad °C 
zu halten, damit der hot apot 500 °C nicht Hberateigt. 
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Bei ei-ner ttLedrigen Belaatuxig des Katalysatpra, B. 2000 - 
4000 Luft pro Stunde, wird man iuf dieae Weise reine Produi^- 

erhalten. Tfia aber eine sehr lange Lebanadauer des Xataljrsa- 
tors zu gewaiirleiaten, wird man rorteilbaft eineniiot 8pot von 
etwa 460 - 475 C wShlen* .Dabei lasaen 8iclx aber oftmala fceine 
relnen. ProduJrfce ersielen. 

Vird andereraeita die Balastung. des Katalysatora hoch ge*fihli 
(iiber 4000 m' luf t pro Stttnde), so is* ea notwendig, die 3ala~ 
badtemperatnr bu erhShen, «n allien iSlteren hot apot au errei- 
cliau f . der meiat tiber 500 °C . riejgt; • Babei findet aber eine etarke 
Yerbrennung, ein Auabettteabfall und eine Yerringerang der- lebena 
daaer des Kataly8ators atatt. . 

Darans i8t ersichtlich., daS mit elnar Temperature rheitnng allein 
zu. grofie HacJrfceile verbundeu aind. 

Sa vnrde nun wider Ervarten gefunden, dafi das Auftreten der ge- 
achildertan Haclxteile vermieden vird, vemi man die Seaktion so 
ftQirt, daS das HeaktionagemiBcb vfihrend der Kontaktaeit am Ea- 
talyaator era* nach Faseiereu dee era ten Dritrtela der mit dem 
Xataljrsatoren gef till ten BeaktorrBhren ach&rferen Heaktiosshe- 
dingtmgen ausgeaetat wird r tmd fcwar bis zu einer oberen Granae, 
welche durch eine Temperature rhtflitmg des ¥&raeaufltauachmediuma 
um etwa 5 - 50 °Cy inabeaondere 10 - 45 °C, t estgelegt wlrd 
Oder dieae r entepriciht. 
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Scharfere Beaktionsbedingungen konnen durch folgende fUr sich 
allein genommene Oder kcmbinierte HaSnahmen bewirkt warden : 

a) aurch SemperaturerhSliang des WaimeauBtauBchmediuma in einer 
oder melireren' Stuf en. Eiese MaBnahme erf orderi getrennte 
EreielMufe dee WarmeaustausabLmediums und dient a. a. auch 
fiX? Vorversuche eur exakten quantitativen Erfassung der ge- ■ 
foraerten schSrferen Reakfionsbedingungen$ 

b> durch ExhSixung der Virksamkeit dee Katalysators mit der Str3- 
mungByorrichtung dee Reaktionagemi aches* Die Wixkeamkeit er- 
IzBht sich mit dem Vanadinpentoxidgelialt , so daB man die Re- 
aktionarBhren lediglicfc in StrQmizagsrichtung nacheinander 
mit Katalyeatoren steigenden VanadinpentoxidgehalteB zu be- 
scMcken braucht; 

c) durch Brhoiiung der Verweilzeit der Reaktionagase, indem man 
langere Rohre oder Rohre zunehmender lichter Weite yerwendet; 

d) durcli Senknng dee warmedurchgangs vom Inneren zum luSeren 
der Reaktionerehren, indem man diese mit einem Warmeiaolator 
vereieht; 

e) durch Jfacireaktlon in einen sweiten Reakti onsraum bei IxBlieren 
lemperaturen und/oder mit nirkaameren Katalyaatoren und/oder 
bei langeren Yerweilaeiten. 
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Alia dieae MaSnahmen lassan. aieh. auSerdem nock dadurcii verst&r- 
ken, wenn man daa .W&rmaauatauacfamedium niclrt, vie bislier aua- 
schlieSlich tlblich, entgegen, . eondern gleichgericlitet *u den 
Beairfcionsgaaen strSmen laB"t. 

Zur Burchfflhrung dee erfindungsgemaSen Yerfalirena eignen Bich - 
alle Sorten von Balirenbttndelxeaktoren, und zwar bei Hethode (a) 
nach TJuterteilung des Raumee fUr da a ¥armeauatausciunedium in . 
zwei oder mehr Bereicbe, bei Methods (b) unmittelbar, bei 
Methods^ {c>. durch Yerlangerung der HBhren und damit des Eaaktoxa 
oder dure* Yerbreiterung am rand 50 bis 100 £ ihrea ^rajnrfing- 
lidieu Quereclinittes stetig (konische EBhren) Oder in ein oder 
mehreren Suf en und bei- Methods (dj durck innere Oder &n8ere 
Isolierung der BShren, z 9 "B. mit Asbeat, vobei daia iaoiierma- 
ierial durci eine MantelrShre gehalten vird* 

Bei Vahl der Methods (b) kann man entvader die ScMcirtdicka 
des KatalysatortrSgers an katalytischer Masse srhtShen oder bei .. 
glaichbleibender Schichtdicke den Gehalt an Yanadinpentoxid 
steigera. 

Enth&lt die katalytisehe Masse nur wenige Prozent, a. B. 1 bis. 
6 £ Yanadinpentoxid,. so kann die Menge biff 500 £ f vorteilhaft 
50 bis 300 gesteigert weirden, Bei grSSerem Yanadin^ehalt in 
der Maase wird man nor eine bescheidene ErhBhung, B. urn 5 
bis 80 yornehmen. 
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Ebenso kann man eiuen Trager, dar mit 3 bis 10 * einer kataly- 
taichen Hasae Yeraehen 1st, im uachf olgenden loll mit einer um 
20 biB 70 i> grSBeren Kenge beBChichten. 

So kann man mehreTe hintereiuandergeBChaltete Ofen verwenden, 
die KatalyBatoren mit ateigendem Vanadingehalt beaitzen. 

Im allgemeinen fallt auf einex Katalyaatoretrecke von 3 m je 
nach dar Kenge dea durchgeaetzten luf t-Iohlenwasaerstoff-Ge- 
miachea die Tamperatur nach dem hot spot urn 60 - etva 110 °C 
bereita nach 45.- 100 cm ab. Mit ELlfe dar MaBnahmen (a) und 
<d) kann man dieaen Abfall auf eine Strecke ron 1 m - 2.50 m 
verzBgern. 

Ala Eeaktor fur die Bachreaktion geaa8 Kathode (a) verwendet 
man z^eckmaBigerweiae einen Schachtofen, da bei ihm die Beak- 
tionsbedingungen so eiugestellt werden kBnnen, oaB keine Eihlung 
mehr erf orderlich 1st'. Ea kSnnen mehrexa BShrenafen mit. einem : 
Schachtofen rerbunden sein. 

Der nachgeachaltete Schachtofen hat den Vorteil, daB die Oxy- 
dation im HBhrenofen mit hohen Durchaatzeu, z. B. 8000 - 
12 000 m 3 /h Luft und 4-0 - 60 g/m 3 KohlenwaaBeratof f und einem 
niederen hot spot ypn etwa 460 - 470 °C durchgeftlhrt *erden 
kann. Dadurch wird der Katalyaator geschont. 

Der Schachtofen kann mit KatalyBarorteilchen gefullt aein, di 
^ 203808/181* " 7 " 
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entweder allien kleinexen 3)uxchmeaeex Oder eine gxSBexe odex 
ileinera Scfciclitdicke. ala diejenigen im B5hxenofan auf*ei-aen, . 
•Mitunter iBt es xatsam, die aaslOTtanden.&aae evl dan BShxenofen 
vox Eiritxitt ill deii Schachtof en iurch Waxmeaustauscliex auf 
nledere Tempexatux, z, B. 280 - 350 °C, ab&ufctflilen, 

Allen. Yerfahreiifl'weiBen (a) bis (d) iBt gemeinsam, daff die Eeak- 
tion im fcxsten ESbxeiidxittiBl' dea Eaaktoxe dea bekanitten Texfah- 
X8TL gleickt^and dafl die sich daran anschlieBenaen axfindungs- 
gamaBen Abweichtmgen xeiatiye Abweichungen im Yeriialiiiis sum 
Jewailigen »GxundvexfaIixen n Bind. Bine absolute XennzeicJimrag . 
d,er exfindungsgem&Ben YexfabxenevexbeaBexung - *twa duxci An- 
gabe dax ^talyaatorzuaiBuiaiianaeiwiingBn gem&fi Kathode (b) - ist 
dahax niclrt m8glicb. .Sie 1st Jadoch auch entbehxlicli, denn die 
tfbextxagnng dax neiien Lelixe anf Tconkxete AaflfflhTyngsfoxmen axr 
foxdext 'lediglicfc eiuige ' dinf ache Torvexauciie , Bwackm&Bigex- 
weise uztfcex Anvexudang der Kathode (a). Jfe niadxigax dfcx hot 
apot gewShlt xixd, eine. desto gx&fiexe TemiwiatuxerhBhung vaxe 
notvendig. 

In chemiffCh^iSBenschaltlichex ELnsicht bedeutet die neue Lehx* 
allgemeda, dafl dax Sempexatuxabf all nach dam Tempexatuzmax^um 
(hot spot) in H8he dea era tan ESbxandxittela das soganamxtan 
TempexatuxpxofilB dea J«stbettkontakte& genrLldext wixd; dia Tem- 
pera turen das Tempexatuxprofila aind die Tempera tuxan, nelche 
im limexen dax- BBiren,. also in dax KontaktaaHBe auftxeteri. 
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Be sondera wicntige Beiapiele fur Oxyda-fcionsreak-tiouen, bei denen 
aich Auabeute und Beinheit deB gevttnsch-fcen Terfanrenaproduktes 
nach. dear erfindungsgemaBen Verfairen yerbessern laasen, Bind 
die partielle- Oxydation yon ITaphtnalin und yor allea o-Xylol 
zu mtialBaureanhydrid und daueben auoh yon 1 , 2,4-Trialkyl*. 
beuzol«n Oder fl-Alkylnapb-tfcalinen zu Trimellithsaure (-auhydrid) 
and vnn Benzol zu Maleinsaureanhydrid ait Luf t ala Saueratoff • 
entnaltendea 5aa«- 

.. Ia Palle der Eerstelluug yon Ihtbalaaure-, IriaeliitnsaurB- 
und Maleinaaureauhydrid wird hauptsacbliab die Bildung yon Ter- 
biudungen ait Brfchalid- bzvr. r-Bydroxycroton8aurelactonai?ruk- 
tur'zuruckgedrangt. Phthalid al B Bebenpxodukt dea Pnthalsaure- " 
anhydrids 1st vox allem in eeiuer Eigenechaft ala aouofunktio^ 
nell« Terbindung Btbrend, da ea den Eettenabbruch bei Polykon- 
denaationBn dea PbtbAlsaureanhydrids ait bifunktiouellen Alko- 
bolen bewirkt. AuBerdea yerscnlecntern andere nicht durchoxy- 
dierte Produkte, wie Aldehyde, den Eitzefarbtest. 

Die luft/Koblemfaaaeratoffgemiacbe haben die iiblicae Z us amine n- 
aetzung, und zwax etwa 40 bia 60 g/ffm 3 ; bevorzngt arbeitef man 
unterbalb der Exploaionsgrenze. 

, Ala KatalyBatoren kommen Yanadinyerbindungen in Betraclit, die 
in einer Schaelze yon Amaonrhodanid gelBst Bind. Vorteilhaft 
koamen nauptaachlich Vauadinpentoxtf eftfodltende Tragerkataly- 

■ r £0990«/>I843 -9- 
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sat oxen auf. inexten Staff en in BetraeJrt* Das Yanadin kann in 
. Form von Oxalate*,- Bonaiaten, Acetatan, Ghloxiden, Sulfate* odex 
.'ala Ammonsalz, Aminsalz., Anddlnealz odex ale Eatex dex Tanadin- 

aSuxe sowie ala Komplexsalz oxganisciex odex anorganischex S&u- 

xeu verwszidet wexden*. . 

Als Txagex vexwendet man voxzugs*eiae niclit poxSae Staff a mit 

einax innexen Obexfiache bis zu 3 m 2 /«* Man kann audi poxlge 

* 2 
Stoffe mit einax innexen -ObexflSehe yon etwa 30 - 400 m /s vex*- 

wenden. Es kowmen folgende Stoffe in Betxapbt: Poxsellan, nattix- 

liche odex kttnatliqlie Siliketa, via- Aluminium-, Ma^nafrium-, 

Zxuk- odex fcixkonsilikat sowie Siliciumcaxbid, Magna si umoxid, 

Bimsistein, Kieselsauxe, Quaxz,. iCitandioxicL (Anatas odexButll), . 

Cjexoxid, Tonexde odex: GemiBciie diesex, -Die- Txagex kSnnen auch 

vox ilixex Yerwandung geeiutext odex. gas ehmolae* aain, via B« 

die Sliikata odex die lonexde. Bie TxSgax vexwendet man Im all- 

gemeinan in Form von Kugel* mit einam Buxcfcmaaaex von 4-12 mm. 

Aucli als KSxnex, Pillen r . Kegel r Binge odex Stexne Bind ala ge- 

eignet. Man kann- auch die IxSgexsubfltauz mit dex Yauadinvexbin- 

dung vexmiaclien uad f oxmen* Besoudfcxa geeignet sind Vanadinpent- 

oxid und Titandioxid in dex aktiven Masse enidialtende Sxfigexka- 

talyaat oxen von etwa 4 bis 12 mm Teilchenduxehmeasex,. Solche 

JCataly sat oxen, dia sioh iexvoxxageud aux Hexstellung von Ehtlial- 

aauxeanhydxid aus o-3ylol und Hapfcthalin eigne* , Bind a, B. 

in dex f xaMdsiacIian. Pat^ntaaixif t 1 480 0?8 bescixiebe*. Die 

aktive Masse set&t eich Mexbai voxteilhaft aus 2 bis 25 Ge%.-£ 
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yanadinpentoxid and 98 bis 75 $ Titandioxid aowie evetrbueli 
Spuren weiterer Metallverbindungen zusammen, 3)6 r Ante il der : ' • • 
aktiven Masse am Gesamtgewicht des Katalysators soli etwa 1 
bis 12 $> betxagen, vobei Merunter der Anteil dea Yanadinpent- 
oxida 3 ^nicht fibers teigen' soil. Hinsichtlioh Methods (b) 
gelten dleae Angaben ftlr das Grundverf ahren. 

Als weitere ZiisStze su der katalytischen Masse haben sich die 
Yerbindungen von Zirkon, Lithium, Aluminium und Phosphor, 
letztere zveckaftflig ala Ehosphoraaure, in einer Menge yon etwa 
0,05 - 50 Grew.-$6, insbesondere 0,05 - 20 jt, vorzugsveiae 0,05 - 
5 Crew.^fc, bewffbxt. Man kann dem Xatalysator femer noch Yer- 
bindungen von Zinn, Chrom, Molybd&n, Wolfram,. Silber, Mangan, 
Eisen, Hickel nnd Eobalt. in einer Menge von 0,2 25 insbe- 
sonde rp 0,2 - 15 jt, zngeben • 

4 

Je nach der Aktivitat der Katalysatoren ftillt man diase in 2 
bia 4 ni lauge Beaktionsrohra von 18 bis 32 mm lichter Weite, 
sofern nach dem ersten Drittel keine gr&fleren Querschnitte ge- 
m&B-Methode (c) erforderlich werden. Pro Heaktionarohr und . pra 
Stunde leitet man etwa 3 500 bis 12 000 1 des Xphlenwaseerstof f/ 
Luftgemi aches dnrch den Eeaktor. Die Aufarbeitung dea den Eeak- 
tor. verlaseenden Gasgemiachas erfolgt vie tiblich. 

Ala lrarmeaustauflchmedien eignen sich vornehalich Salzschmelzen, 
z. B* Sohmelzen von Mischungen a us Kaliumnitrat und ffatrium- 
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nitirat, Bieae Schmelzeu versendet man. auch bei Sen nerkSnmlichen 
Yerfahransweiaen, ao daB aich nSaere AoBfiihrungan nierdber er- 
iibrigen. 

Eb iat bemerkenawert, daB die erfindungagemaBe Weiterrealrtion 
ni.cnt auf Koaten einex Total oxydati on des Hauptprodufctea gait, 
aondern dafl die Sebenpradukte niederen Oxydationagradaa zu den 
sauren. oder Anhydriden oxjrdiert warden. 

Baiapiel 1 

Zur Heratellung von Ehthaiaaureanhydxid ana o-Xylol lei tat man; 
etilndlich ein 140 °C haiflea Gemiacn aua 5100 m 3 Luft mid 200 g 
95. 36igea o.-Xylol. dttreh ein mit TragericatalTBator gefiaitea 
BiBenTob.r .Ton 1 m Lange and 25 mm licltter Veite.- In Gegenetrom 
zu dem Sasgamlach wird eine Balzacbmelze Ton 585 °C geleitet, 
die auBerhalb dee Of ena . gaiunlt wird. TJnmittelbar unterhalb 
dieaea Ozena befindat aich ein zweitea mit dem gleichen Kataly- 
aator gefullteB Bohr Ton zrwei Meter Bange und einer licaten 
Veite Ton 25 mm. Bieeea Bohr befiudet aich in einer Salzachmelae 
Ton 410. °C. 

BiB Auebeute an reinem deatilliertem IhtbAlaaureanhyiria betrttgt 
.115 Sew. -f (auf reiuee o-2ylol berechnat). Bar Ehtnalid-ftenalt 
iat 0,004 Gew.-£. 

Z.ur Herat ellung dea . Katalyeatora beaprtiht . man 2500 g Porzellan- 

209808/1*13 " 12 ~ 
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kugeln tou 6 mm DurchmesBer in einer auf 300 °C erhitzten 
Dragiertrommel mit 400 g einer w&sarigen Suspension enthaltend 
42,5 g Pormamid, 18 ,7 g Oxals&ure, 8,5 g Vanadinpentoxid, 133 g 
Anatas und 1 g saurea AmmonphoBphat (HH^HgPO^). Der Antail der 
aktiven Massa im Tragerkatalysator betr&gt 4 Sew.-#* Der Anteil 
an Yanadinpentoxid ist 0,24 flaw. Die mittlere Schichtdicke 
der Xatalysatormaase ist ungeflhr 0,05 mm. Nacb dam Dragieren 
wird der Katalysator 2 Stunden im luftstrom auf 450 °0 erhitat. 

Beispiel 2 



Zur Herstellung' von Hrfchals&ureanliydrid aus o-Xylol leitet man 
stiindlicli ein Gemiscii aus 6,8 m^ Luft und 270 g 98 #Lgem Xylol 
durch ein mit Ir&gerkatalysatoren geflilltes Eisenrolir yon 3 m 
FttlUiBiie und 25 mm lichter Weite, welches sich in einem 388°C 
heiQen Salzbad befindet. 

Die in StrBmungarichtung der Gase erate HSlfte dea Bohrea.iBt 
mit einem vanadinpentoxidhaltigen TrSgerkatalysator I beschickt, 
der 6 # seines (JeViclites an aktiver Masse enthait, und der Ka- 
talyaator II in der zweiten HSlfteweist 8 f> aktive MasBa auf. 

Die Ausbeute an reinem bereits destilliertem Phtialstiureanhydrid 
betragt 110,5 Gew.-#, berechnet auf reines o-Xylol (d. h. 100 kg 
reines o-Xylol wttrde 110,5 kg Ehthalsauxeanhydrid liefem), und 
der Gehalt an Ehthalid liegt unter der Nacbweisgrenze. 
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Axbeitet aian untax -dan angegebeneu Badiugungen, jjedocli nur mit 
Eatalysatox I, " so is t dex Ehthalidgehalt. 0,07 

Bex alleinigex Yexwendung von Katalysatox II ainkt die Auabeute 
an a^aXaau^ea^T^rid .auf 109 ffew.-#. 

Bex tfbexgang van Katalyeatox I auf Katalysatox II entspxicfct 
alnex iBxhShung. dex 3alzbadtempexatux von 388 auf 4-20. °C Xm 
\Raum des Katalysatoxa IT. . . 

i)le alctiva Maaae dex vexwendeten Ixagexkatalyaatoxen beatand 
aus xund € # Vanadiupentoxid und 94 jf.Anataa. Sia *uxde.in Joxm 
ainex Suspension aus -350 tewiahtsteileu Waaaex, 42,5 Teilen 
goxma m id, 18,7 Teilan Oxalstuxa, 8,5 leilen Yanadinpentoxid und 
133 Teilen Anatas auf * Magneaimaaililcatkugeln you 7 nnn Duxch- 
jaeaB8X aufgabxacbt f valoha auf 300 exhitzt waxen* Die Mxia- 
xutig dex aitiyen .Maaae auf dam Tragex exfolgta duxcii 3-ettiudir 
gea ExMtren im Luftatxoa bai 450 °C. 

7 . - / Beiepiel 3 

Zux Hexstellung von Phthalaauxeanhydxid aus o-3ylol leitat man 
attindlich ain Uamiachi aus 8,5: Luft und 340 g 98 ^iges o-2yloi 
duxcii ain mit Tx&gaxkatalyaatoxsn beachicktes Eiaenxphx von 
2,2 a ;Pttl!mttie, velchea aich in ainea 400 °Q heiflan Salfcbad be- 
findat. 
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Me in Strb'mangsrichtung dor Gase erBten 1,2 m dea Bohres ha ben 
"eine liehte tfeite Yon 25 mm una die- liehte Weite des restliehen 
Meters betragt 45 mm. In diesem Bohrabschnitt betragt die- 7er- 
weilzeit der Case rund das 3 -f ache der 7erweilzeit in einem 
gleichlangen Bohr von 25 mm- liehter Welte. 

AIb Kataljsator dient der Xatalysator I Ton Beispiel 2.. 

Me Auabeaten an reinem bereits destilliertem Hxtnalsaurean- 
hydrid betragt 109 Gew.-g, und der Gehalt an Ehthalid liegt 
unter der Hachweisgrenze . 

Arbeitet man unter den angegebenen Bedingungen, jedoch mit 
einem Bohr von durehgehend 25 mm liehter Veite, so betrSgt die 
Auebeute an Ibthala&ureanhydrid 107 Sew und der Ehthalidge-. 
iialt 0,5 J*.. 

, Die Yerwendung eines Eohrea von durehgehend 45 mm liehter Weite.. 
iet wegen mangelnder W&imeabfuhr nicht mSglich. 

Der ttbergang vom Rohrdurchmeaaer 25 mm zu dem Duxchmesser von 
45 cm entapricht einar ErhShung der Salzbadtemperatur von 400 
auf 430 °C fttr den Baum dea veiteren Hohrea. 

Beiapiel 4 

Zur Heratellung Ton Phthalaaureanfiydrid aua o-Xylol leitet man 
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simBa.liclt-ei-ti.auf-. 14a °C ..Yorgsaeiztes .ffemiech a us 8-, 5 • a. luft 
und 34.0-.€- St5 tfigem Q.-Xylql durca. eia ndt IragerkHtalrBatoren 
gefalltes. Eieenrohr von .3. . m MllaBb* und 25 mmlicirfcer Weite, 
welcaaa Bich lu eioam 4.10 °C neifle.n Salabad -befindet. 

Diesee Bohr beaitzt von der lange 1 m ab (in Stromttnga^ehtung 
der Gase gerecauet), im- laaerea ein 1,6 m laages Eoarattiok voa 
0,5 am Starke. Zwischea beiden Hqarsttickeu bef'iaaet aica eiae 
•1 mm .Isolieruagsscaicht a-ua Asbeet. 

Ber hot spot betragt 490°0. Daaaeh f&llt die Temperatur auf . 
4.78 °C abi. In isoliertea leil ateigt die : Temperatur auf 483 °0 
an und fall-t arn Bade der Isolation auf 423 °C ab. Am Ausgahg 
des Bohrea B.tellt sica sine lemperatur von 410 °C ein. 

Ala Kontaktmasse wurde der Katalysator I von Beispiel 2 ver- 
■wende-fc. 

Die Ausbeute an reinem lathers Sureauhydrid batragt.109 Gew,-£ 
und der Geaalt an Ihtaalid lieg* bei 0,005 1*. 

Ohae die Isolieruug des Boaree eraSlt man 107 Gew..-* ataai- 
saureaahydrid und 0,5 * Bhtaalid. Terwendet man ein Gemisca von 
6800 m 5 Luft und 270 g 95 *ifc*«» o-Xylol, so Terwendet man ein 
Salzbad von 400. Bar hot apot bat eine -Eempexatur von 480 °0 
Danach fallt die lemperatux auf 467 °0 ab.. Im isoliertau Teil 
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steigt sieetuf'474 °C und sinkt auf -417. Im ansclilieBenden 
nichtisoliarten Teil stall t sich eine Tempera tux von; 400 °C 
ein. Die Ausb.eute an reinem HLtkalsaureanhydrid betragt .110,5 
&ew.-#. Der 5hthalid-Galialt ist 0,005 Gev.-9£. 

Der ttbergang'vom nichtisolierten zum isolierten Tell dee Sohres 
entspricht einer EriiHlmng der Salzbadtemperatur von 400 auf 
420 °C, ' - 

Beispiel 5 

Zur Herstellung yon Hitiialsaureaniiydrid aus o-Iylol leitet man 
stlindlich ein auf 150 °C erhitztes G-emiach aus 8,5. m' luft und 
340 g 98 £iges Xylol durclL ein mit Tr&gerkatalysatoren geftill- 
tes Eisenroiir yon 1,5 m Lfinge und 25 mar licliter Weite, das sick 
in einem 3B0 °G heieen Salzbad befindet. Im ersten Drittel bil- 
det 8ich ein hot spot von 4-70 °C. 

Die Eeaitionsgase gelangen in ein angeaclilosBeneB GefSLB mit 
einer lichten Weite von 100 mm und einer H&he von 200 mm. Dieses 
ist au&en isoliert. 

Das erste Bohr ist gefUllt mit- Magnesiumsilikat-Kugeln mit 

einsm Durchmesser von 6 mm, die mit 4 f> der aktiven Masse von 

Beispiel 2 beschieitet Bind, Im angeschlossenen uicht geheizten 
' . . ' • ' V- " . 

Gef&B befinden aich 1250 ocm Magnesiumsilikat-lCugeln mit einem 
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.Eurcluaesser von 5,4 mm, Ale mit 6 £ der In Beiapiel 2 heaclirie^ 
benen alctiven Masse beBcMciLtet Bind* 

Die . Ausbeute ah reinem destillie'rtem Ehl&alsaureanijdrid be- 
tragt 111 Gew.r^f* Der fleialt an Ehthalid- liagt unter der Hach- 
weiagrenze- - 

ier tfbergang von;25 mm Hohr auf ein enrsitertea Gef&B exits pricht 
einer Erhohung der "Salebadtemperatur von 380 auf 415 °Cj wobel . 
die letztgeuannte Temperatur in e-inem dem ersten Hoiir aiige- 
achloesenen 25 mm Bohr, das die genannten 1250 com Katalysator 
ehtlralt, gemeaaen wixde. 

Beiapiel 6 - 

Zur Herstellung van Hitbalaanreajihyi^ri^ - ITaphttalin leitet 
man etiindlicli ein auT 150 °C erhitztea (Jemiach aus 6,8 m 5 liuft 
xnid 290 g ffapfcthaiin dureh ein ilt Iragerkatalysa-fcor gefttlltee 
Eiaenrohr von 5 m Ettnge und 25 mar iicliter Veite, &ae aicli in 
einem 3;75 °0 isiSen Salabad befindet.. Die obare HSlfte dee 
Roiires iat mit Ktagneaiumailikatkugeln von 6 am Durcfcmeaser ver- 
aehen, die mit 3 $> der in Beiapiel t beachriebenen Maeae be- 
achicfctet iat, wttirend die untere Halite die gleichen Iixgelxr 
entfcait, die aber 6 jL der in. Beiapiel 1 angegebenen Masae ent- 
Ixaiten. Da* (Jemiacli sieht von oben nach unten durei das Bohr. 
Warn Mkait wines deatilliertea Phthalsaureanhydrid in eiiier. 
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Ausbeute von 111 Gew.-£. Das Produkt ist frei von ITaplitho- 
cMnon. 

Der tfbergang vom oberen Kataljsa'fcor zum miteren Katalyeator 
TOtspricht *iner ErhShung der Salzbadtemperatur von 375 °Cauf 
395 °C im Baum dea untaren Katalysatora. 
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.. Eatentanapruco. 

Terfafaren aur kontinuierlicben Her^ellung "t«m Dicaxbonsauxen 
und DicarDoBsaureanhydrid.en dnrch Ozydation von axooatiacben - 
Sobaenmaaeretoffan nit Saueratoff oder &uerato*f entbaltenden 
Gaaen an Vanadlnpentoxid eti±baltenden PestbetilatalyBatoran bei 
350 Ma 500 °0 In der Saepbaae, dadnrch ^^^^ daS ^ 
die Seaktion ao .ftaurt, daB das ReaJrtionage*±aen wanrend der 
Eontektaei* am Katalysator naen Eaaaieren dea ereten toitteia 
der-. urlt- den,. Xatalyaator geftillten RealrtorrSnren acharferen 
Heafctioaabedingungen ausgeaetat wird, und zwar bie an einar 
oberen (feanae, welcbe dure*- eine lemparaturerfiblrung dea Wa*-' 
auetauechmedin»e urn 5 - 50 °C feetgelegt wird Oder dieaar ent- 
spricbt. 
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